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Verfahren zur Hersteilung von Kohlenstoffasern in einem 
vertiknlen Karbonisierungsofen und eine Vorrichtung zur 
Horstellung von Kohlenstoffasern werden gezeigt Dor Ofen 
schliefct eine Heizkammer zum Karbonisieren der Kohlen- 
stoffasern em. wobei im Ofen weiterhin vorgesehen sind- 
(•) em Fasereinlaft (3) am oberen Ende der Kammer 
lu) ein luftdicht verschlossener FaserauslaG (7) am unteren 
EndedesOfens. 

(in) ein InertgaseinlaS (6) an der Kammerwandund oberhalb 
oes Faserauslasses (7). 

(iv) wenigstens ein Inertgaseinspriuteil {8a, 8b), der an der 
Kammerwandung ausgebildet ist und von denen ,eder in der 
Lage ist. einen Vorhang eines Inertgases innerhalb der Heiz- 
kammer (2) zu bifden. wobei jeder Einspritzteil (8a. 8b) zwi- 
ImmJt GaS6in,aS (6) und dem Fasereinlafi (3) vorgese- 

M wenigstens einem GasauslaS (5), der an einem unteren 
Toil «inesiedeii Inertgnseiiispnuteils angeordnet ,st. und 
(vi) erne Heizvorrichtung (4a. 4b. 4c), m.ttels welcher man die 
femperatur ,n der Heizkammer derart einstellon kann. daS 

dn P ;^i P % at ^!. ,,mah,iCh V ° m ° baren £ " de »» R-*htung auf 
das untere Ende der Heizkammer ansteigt 

^f^^^JV'^^ Und dem beanspruchten 
aZ£m^? V*°I?? Bm ' ^ nUr W6nige ^animenhan- 
gende oder flockige Faden enthalten und die eine verbesser- 
te Festigkeit und Duktilitat aufweisen veroesser 
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Verfahren und Vorrichtung zur kontinuierlichen Her- 
stellung von Kohlenstof f asern 
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1 j Vorrichtung zur Herstellung von Kohlenstof f- 
f asern, gekennzeichnet durch 
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einen vertikalen Karbonisierungsof en mit einer 
Heizkammer (2) zum Karbonisieren von Fasern, wo- 
rin im Ofen vorgesehen sind 



10 



(i) 



ein Fasereinlass (3) am oberen Ende 
der KaiTimer, 



(ii) ein luftdicht verschlossener Faseraus- 

lass (7) am unteren Ende des Ofens, 
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(iii) ein Inertgaseinlass (6) an der Kammer- 
wand und oberhalb des Faseraus lasses 
(7) , 

(iv) wenigstens ein Inertgaseinspritz tell 
(8a, 8b) , der an der Kammerwandung aus- 
gebildet ist und von denen jeder in 

der Lage ist, einen Vorhang eines Inert- 
gases innerhalb der Heizkammer (2) zu bil- 
den, wobei jeder Einspritzteil (8a, 8b) 
zwischen dem Gaseinlass (6) und den Fa- 
sereinlass (3) vorgesehen ist, 

(v) wenigstens einem Gasauslass (5) , der an 
einem unteren Teil eines jeden Inert- 
gaseinspritzteils angeordnet ist, und 

(vi) eine Heizvorrichtung (4a, 4b, 4c), mit- 
tels welcher man die Temperatur in der 
Heizkammer derart einstellen kann, dass 
die Temperatur allmahlich vom oberen 
Ende in Richtung auf das untere Ende 
der Heizkammer ansteigt. 

Vorrichtung zur Herstellung von Kohlenstof f asern 
gemass Anspruch 1 , dadurch gekennzeich- 
n e t , dass ein zusatzlicher Gasauslass an der 
Wand an einem oberen Teil der Heizkammer an einer 
S telle zwischen dem Fasereinlass und der Heizvor- 
richtung vorgesehen ist. 
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Vorrichtung zur Herstellung von Kohlenstof f asern 
gemass Anspruch 1 , dadurch gekennzeich- 
n e t , dass der Inertgaseinspritzteil aus we- 
nigstens einer Schicht aus wenigstens einer schlitz- 
artigen offnung, die horizontal an der Kammerwan- 
dung angebracht ist, besteht. 

Vorrichtung zur Herstellung von Kohlenstof f asern 
gemass Anspruch 3, dadurch gekennzeich- 
net, dass in dem Ofen eine Mehrzahl von Schich- 
ten von den Inertgaseinspritzteilen aus jeweils 
einer schlitzartigen Offnung vorgesehen ist und 
dass dadurch eine Mehrzahl von Einspritzteilen , 
mittels denen ein Inertgasvorhang ausgebildet 
wird, gebildet werden.. 

Vorrichtung zur Herstellung von Kohlenstof f asern 
gemass Anspruch 4, dadurch gekennzeich- 
n e t , dass die Vielzahl der Schichten zwei bis 
fiinf Schichten von schlitzartigen Off nun gen, die " 
in der Lage sind, Gasvorhange zu bilden, besteht. 

Vorrichtung zur Herstellung von Kohlenstof f asern 
gemass Anspruch 1 , dadurch gekennzeich- 
n e t , dass die Heizvorrichtung in der Lage ist, 
die Heizkammer auf eine Temperatur, die von 300°C 
auf nicht mehr als 950°C ansteigt, zu erhitzen, 

Vorrichtung zur Herstellung von Kohlenstof f asern 
gemSss Anspruch 6, dadurch gekennzeich- 
n e t , dass die Heizkammer eine zusatzliche 
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Heizkammer (12) enthalt, die oberhalb des insrtgas- 
einlasses vorgesehen ist und unterhalb mit der er- 
wahnten Heizkammer verbunden ist, dass die zusatz- 
liche Heizkammer eine Heizvorrichtung aufweist, die 
5 in der Lage ist, die zusatzliche Heizkammer auf eine 

Temperatur, die von mehr als 900°C auf nicht nehr 
als 1.500°C ansteigt, zu erhitzen. 

8. Verfahren zur Herstellung von Kohlenstof f asern 
10 unter Verwendung eines vertikalen Karbonisierungs- 

of ens mit einer darin befindlichen Heizkammer, 
dadurch gekennzeichnet , dass man 
die Kammer derart erhitzt, dass die Temperatur 
allmahlich vom oberen Ende zum unteren Ende in 
* 5 der Heizkammer ansteigt, dass man die zu karboni- 

sierenden Fasern an eihem Fasereinlass am oberen 
Ende der Kammer einfuhrt, dass man ein Inertgas 
von einem Gaseinlass, der am unteren Ende der 
Kammer vorgesehen ist, einfuhrt, urn dadurch in 
der Kammer eine nicht-oxidierende Atmosphare zu 
schaffen, dass man ein Inertgas von wenigstens 
einem Teil zwischen dem Fasereinlass und dem Gas- 
einlass einspritzt, unter Ausbildung eines Inert- 
gasvorhanges langs der Heizkammer und zur Vermei- 
25 dung, dass die in der Heizkammer gebildeten Zer- 

setzungsgase nach oben steigen, dass man die Zer- 
setzungsgase mit dem Inertgas an wenigstens einem 
Auslass der jeweils am unter Ende eines jeden 
Inertgaseinspritzteils vorgesehen ist, abzieht 
und dass man die karbonisierte Faser am Faseraus- 
lass, der am unteren Teil der Heizkammer vorgesehen 
ist, gewinnt. 
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Verfahren zur Herstellung von Kohlens tof f asern 
gemass Anspruch 8, dadurch gekennzeich- 
n e t , dass die Faser durch die Heizzone unter 
einer Spannung lauft, die zumindest ausreicht, 
urn einen Kontakt mit der Kammerwandung zu vermei- 
den. 

Verfahren zur Herstellung von Kohlenstoff asern 
gemass Anspruch 9, dadurch gekennzeich- 
n e t , dass die Spannung 1 bis 600 mg/d betragt. 

Verfahren zur Herstellung von Kohlenstoff asern 
gemass Anspruch 8, dadurch gekennzeich- 
n e t , dass die Faser durch die Heizzone mit 
einer Geschwindigkeit im Bereich von- 0,02 bis 
0,20 m/sek. lauft. 

Verfahren zur Herstellung von Kohlenstoff asern 
gemass Anspruch 8, dadurch gekennzeich- 
net, dass man die Faser in die Heizzone in 
Form eines Stranges, eines Taues, eines Gewebes 
oder eines non-woven Fabric einflihrt. 

Verfahren zur Herstellung von Kohlenstoff asern 
gemass Anspruch 12, dadurch gekennzeich- 
n e t , dass der Strang oder das Tau aus 100 
bis 500.000 Einzelfaden aufgebaut ist. 

Verfahren zur Herstellung von Kohlenstoff asern 
gemass Anspruch 12, dadurch gekennzeich- 
n e t , dass eine Vielzahl von Strangen oder Tauen 



in die Heizkammer eingefiihrt wird. 



Verfahren zur Herstellung von Kohlenstof f asern 
gemass Anspruch 13, dadurch gekennzeich 
net, dass die Strange Oder Taue in einer 
vertikalen Ebene angeordnet sind und dass man 
ein Inertgas von beiden Seiten der Wandung der 
Heizkammer einspritzt. 

Verfahren zur Herstellung von Kohlenstof f asern 
gemass Anspruch 12, dadurch gekennzeich 
net, dass die Strange aus 1.000 bis 50.000 
Sinzelfaden bestehen und mit einem Strangabstand 
von 5 0 bis 4 00 Strangen/m angeordnet sind. 

Verfahren zur Herstellung von Kohlenstof f asern 
gemass Anspruch 8, dadurch gekennzeich- 
n e t , dass die Fliessrate des Inertgases in 
der Vertikalrichtung zur Faser 0,3 bis 3 Nm/sek. 
betragt. 

Verfahren zur Herstellung von Kohlenstof f asern 
gemass Anspruch 12, dadurch gekennzeich 
net, dass die Taue bis zu einem Mass von 
2.000.000 bis 10.000.000 Denier/m ausgebreitet sind 

verfahren zur Herstellung von Kohlenstof f asern 
gemass Anspruch 12, dadurch gekennzeich 
net, dass man die Fasern als Gewebe oder non- 
woven Fabric mit bis zu 500 g/m 2 zufuhrt. 
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Verfahren zur Herstellung von Kohlenstof fasern 
gemass Anspruch 8, dadurch gekennzeich- 
n e t , dass die Fasern voroxidierte Fasern 
sind, dife man aus Acrylf asern oder Zellulosefa- 
sern erhalten hat. 

Verfahren zur Herstellung von Kohlenstof fasern 
gemass Anspruch 8, dadurch gekennzeich- 
n e t , dass man die Heizkammer auf eine Tempe- 
ratur, die von mehr als 300°C auf nicht mehr als 
950°C ansteigt # erhitzt. 

Verfahren zur Herstellung von Kohlenstof fasern 
gemass Anspruch 8, dadurch gekennzeich- 
n e t , dass das Inertgas Stickstoff, Argon, 
Helium oder Mischungen davon einschliesst . 

Verfahren zur Herstellung von Kohlenstof fasern 
gemass Anspruch 21 , dadurch gekennzeich- 
n e t , dass die Fasern veiter bei einer Tempe- 
ratur von bis zu 1.500°C in einer Inertgasatmospha- 
re behandelt werden. 
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Verfahr en und Vorrichtung zur kontinuierlichen Her- 
stellung von Kohlenstof f asern 



Die Erf indung betrifft ein Verfahren zur kontinuier- 
lichen Herstellung von Kohlenstof f asern und eine 
vertikale Karbonisierungsvorrichtung zur Durchfuhrung 
des Verfahrens. Sie betrifft insbesondere ein Verfah- 
ren, bei dem ein vertikaler Karbonisierungsof en ver- 
wendet wird, durch den Fasern nach unten geleitet wer- 
den und der eine Karbonisierungskammer enthait, mit 
wenigstens einem Einspritzloch fur ein Inertgas, wo- 
durch ein Schutzvorhang aus einem Inertgas gebildet 
wird, und einem anderen Loch in der nahe des Einspritz- 
loches, durch welches ein Gas aus der Karbonisierungs- 
kammer abgezogen wird. Die Erf indung betrifft auch 
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eine Vorrichtung zur Herstellung der Kohlenstof f asern 
in der vorerwahnten Weise. 

Bei der Herstellung von Kohlenstof f asern werden im 
allgemeinen organische Fasern (z.B. Polyacrylnitril- 
fasern oder Zellulosef asern) in einer oxidierenden 
Atmosphare voroxidiert, urn sie dadurch f lammbestan- 
3ig zu machen, und die voroxidierten Fasern werden 
dann in einen Karbonisierungsof en eingefiihrt, wo 
sie in einer Inertgasatmosphare oder einer nicht-oxidie- 
renden Atmosphare bei einer Temperatur von 3 00°C 
oder dariiber karbonisiert werden. Bei dieser Karbo- 
nisierungsstufe werden die voroxidierten organischen 
Fasern therrnisch zu Kohlenstof fasern zersetzt. Die 
Karbonisierung wird im allgemeinen bei Teraperaturen 
zwischen 300 und 1.500°C, manchmal auch oberhalb 
T.500°C und erf orderlichenf alls auch bei der Grafiti- 
sierungstemperatur von 2.000°C oder mehr durchge- . 
fuhrt (siehe US-PSen 4 073 870 und 4 321 446) . 

Die nach den vorerwahnten iiblichen Methoden herge- 
stellten Kohlenstof fasern haben eine sehr niedrige 
Festigkeit und Duktilitat, was nicht nur auf innere 
Defekte aufgrund von Mikrohohlraumen zuruckzuf iihren 
ist, sondern auch auf Oberf lachendef ekte , wie Risse. 
Urn deshalb Kohlenstof fasern fur hohe Anf orderungen 
herzustellen, muss man das Vorkommen von Oberf lachen- 
def ekten minimalisieren. Wahrend der Karbonisierungs- 
stufe geben die voroxidierten Fasern in dem MaBe, 
wie sie bei hoheren Tempera turen karbonisiert werden, 
eine Reihe von Zersetzungsprodukten ab und die Abgabe 



w <J I O ^ 



- 10 - 



1 0 



1 5 



20 



25 



30 



der meisten Zersetzungsprodukte erfolgt im Temosra- 
turbereich von 300 bis 900°C. Die in diesem Temoera- 
turbereich gebildeten Zersetzungsprodukte, z.B." 
HCN, NH 3 , CO, H 2 , H 2 0, CH^ , CO., und gesattigte und 
ungesattigte Kohlenwasserstof f e mit 3 bis 7 Kohlen- 
stoffatomen und hoheren Molekulargewichten , sine 
unter den Temperaturbedingungen ihrer Bildung gas- 
fdrmig~. In einem vertikalen Karbonisierungsof en , in 
dem voroxidierte Fasern nach unten durch eine Heiz- 
kammer gefuhrt werden, in welcher die Temperatur 
von oben nach unten ansteigt, werden die gasfarmigen 
Zersetzungsprodukte (nachfolgend als Zersetzungsgase 
bezeichnet) von dem ansteigenden Gasstrom in die" 
Niedrigtemperaturzone des Of ens gefuhrt, wo die 
hoher-molekulargewichtigen Kohlenwassers tof f e ab- 
kiihlen und einen Teernebel bilden. Ein Teil der Zer- 
setzungsprodukte in Form eines Teernebels setzt sich 
an der Innenoberf lache der Ofenwand oder an den Fa- 
seroberflachen ab. Der klebrige Teernebel an der Wand- 
oberf lache fangt Faserf locken, die im Of en aufstei- 
gen, ab und wachst bei einem kontinuierlichen Ofen- 
betrieb an. Schliesslich beriihrt er die Oberf lache 
der durch den Of en passierenden Fasern und schadigt 
diese oder er versperrt zum Teil den Durchgang der 
Fasern und verhindert einen gleichmassigen Gasstrom. 
Wenn der Kontakt zwischen den Fasern und dem Teer- 
nebel extrem gross ist, kleben die Einzelfasern an- 
einander und der Aufbau des Teernebels bei hoheren 
Temperaturen verursacht oberf lachendef ekte , durch 
welche die Festigkeit und Duktilitat der Kohlenstoff- 
faserprodukte erheblich verschlechtert wird. Weiterhin 
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erniedrigen Zersetzungsgase, wie H 2 0, C0 2 und CO, 
in beachtlichem Masse die Faserf estigkeit , wenn sie 
die Fasern in der Hochtemperaturzone des Ofens be- 
rtihren. 

Eine Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren zur 
kontinuierlichen Herstellung von hochqualitativen 
Kohlenstof fasern zu zeigen. 

Eine weitere Aufgabe der Erfindung ist es, eine Vor- 
richtung zu zeigen, in welcher die kontinuierliche 
Herstellung von hochqualitativen Kohlenstof fasern mog- 
lich ist. 

Die Erfindung beruht auf Untersuchungen, die zu einer 
wirksamen Methode und Vorrichtung gefuhrt haben, urn 
Zersetzungsgase (die zwischen etwa 300 und 900°C gebil- 
det wurden) aus einem vertikalen Karbonisierungsof en 
der vorher erwahnten Art zu entfernen, wobei die vor- 
oxidierten Fasern von oben zugefiihrt werden und in 
dem Ma.Be, wie sie im wesentlichen vertikal durch 
den Of en geleitet werden, karbonisiert werden. 

Zur Losung der vorgenannten Aufgabe dient ein Verfah- 
ren, bei dem man einen vertikalen Karbonisierungsof en 
mit einer Heizkammer verwendet, die Kammer derartig 
erhitzt, dass die Temperatur allmahlich vom oberen 
Ende in Richtung zum unteren Ende der Heizkammer an- 
steigt, dass man die zu karbonisierende Faser in einen 
Fasereinlass , der am oberen Ende der Kammer vorgesehen 
ist, eingibt, dass man ein Inertgas von dem Gaseinlass, 
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der am oberen Ende der Kammer vorgesehen 1st, ein- 
fiihrt und dadurch in der Kammer eine nicht-oxidie- 
rende Atmosphare aufrecht erhalt, dass man ein 
Inertgas an wenigstens einem Teil zwischen dem Fa- 
sereinlass und dem Gasauslass einspritzt und dadurch 
einen Schutzvorhang aus einem Inertgas langs der 
Heizkammer ausbildet und dadurch vermeidet, dass 
die gebildeten Zersetzungsgase in der Heizkammer an- 
haften, dass man die Zersetzungsgase mit dem Inert- 
gas an wenigstens einem Gasauslass, der in einem 
niedrigere Teil als der jeweilige Inertgaseinlass 
angebracht ist, abzieht, und dass man die karboni- 
sierten Fasern aus einem am unteren Teil der Heiz- 
kammer vorgesehenen Auslass abzieht. 

Das erfindungsgemasse Verfahren kann unter Verwen- 
dung einer Vorrichtung durchgefuhrt werden, die 
folgende Merkmale umfasst: 

einen vertikalen Karbonisierungsof en mit einer Heiz- 
kammer zum Karbonisieren der Fasern, worin im Of en 
vorgesehen sind: 

(i) ein Fasereinlass (3) am oberen Ende 
" der Kammer, 

(ii) ein luftdicht verschlossener Faseraus- 
lass (7) am unteren Ende des Of ens, 

3 0 (iii) ein inertgaseinlass (6) an der Kammer- 

wand und oberhalb des Faserauslasses (7) , 
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(iv) wenigstens ein Inertgaseinspritzteil 

(8a, 8b) , der an der Kammerwandung aus- 
gebildet ist und von denen jeder in 
der Lage ist, einen Vorhang eines Inert- 
5 gases innerhalb der Heizkammer (2) zu bil- 

den, wobei jeder Einspritzteil (8a, 8b) 
zwischen dem Gaseinlass (6) und dem Fa- 
sereinlass (3) vorgesehen ist, 

10 (v) wenigstens einem Gasauslass (5), der an 

einem unteren Teil eines jeden Inert- 
gaseinspritzteils angeordnet ist, und 

(vi) eine Heizvorrichtung (4a, 4b, 4c) , mit- 

15 tels welcher man die Temperatur in der 

Heizkammer derart einstellen kann, dass 
die Temperatur allmahlich vom oberen 
Ende in Richtung auf das untere Ende 
der Heizkammer ansteigt. 

20 * 

Fig. 1 ist ein schematischer Querschnitt gemass 

einer Ausf uhrungsf orm der erf indungsgemas- 
sen Vorrichtung, 

25 Fig. 2 ist eine vergrosserte schematische Ansicht, 

welche die Inertgaseinspritzteile , Gasaus- 
lasse und die nahere Umgebung der Vorrich- 
tung gemass einer anderen Ausf uhrungsf orm 
der Erfindung zeigt, und 

30 

Fig. 3 ist ein schematischer Querschnitt einer 
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Vorrichtung gemass einer weiteren Ausfiih- 
rungsform der Erfindung. 

Beim Karbonisieren von voroxidierten Fasern nach 
dem erfindungsgemassen Verfahren oder wenn man Fa- 
sern in der erfindungsgemassen Vorrichtung karbo- 
nisiert, kann man das Fliessen der in der Hochtem- 
peraturzone gebildeten Zersetzungsgase in die Niedrig- 
temperaturzone vermeiden oder verraindern und da- 
durch kann man die Abscheidung des Teernebels an der 
inneren Wandoberf lache oder an der Faseroberf lache 
ebenfalis vermeiden oder vermindern. Weiterhin 1st 
es moglich, das Beriihren der Oberf lache der zu kar- 
bonisierenden Fasern durch die Zersetzungsgase zu 
15 verhindern oder zu vermindern. Auf diese tveise kann 
man iiber langere Zeitraume Kohlenstof fasern mit 
sehr guter Qualitat herstellen. Die erf indungsgemasse 
Vorrichtung wird erfolgreich zum Karbonisieren von 
voroxidierten Fasern in einem Temperaturbereich von 
etwa 300 bis 900 °C, bei dem die Bildung von thermi- 
schen Zersetzungsgasen besonders ins Gewicht fallt, 
verwendet. 

Fasern , die man nach dem erfindungsgemassen Verf ah- 
25 ren oder gemass der erfindungsgemassen Vorrichtung 
wirksam behandeln kann, sind voroxidierte Fasern, 
die man aus Acryl- oder Zellulosef asern erhalten hat 
und die thermische Zersetzungsgase bilden, wenn man 
sie einer ublichen Karbonisierungsstuf e unterwirft. 
30 Diese Fasern werden in die Heizkammer gewohnlich in 
Form eines Stranges oder eines Spinnkabels aus etwa 
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100 bis 500.000 Einzelfaden oder in Form eines Ge- 
webes oder eines Vlieses eingefuhrt. Jede beiiebige 
Anzahi von Strangen oder Kabeln kann durch einen 
einzelnen Heizofen gleichzeitig geleitet werden. Wer- 
den die Fasern als Strange zugefiihrt, so ermoglicht 
es die Erfindung, den Strangab stand auf etwa das 
2-fache gegenuber dem zu erhohen, was bei einer Vor- 
richtung zulassig ist, bei der weder ein Inertgas- 
einspritzteil noch ein Gasauslass unterhalb des Gas- 
einspritzteils vorgesehen ist. 

Das Verfahren und die Vorrichtung gemass der Erfindung 
werden nachfolgend ausfuhrlich unter Bezugnahme auf 
die Zeichnungen beschrieben. Fig. 1 stellt einen 
schematischen Querschnitt gemass einer Ausflihrungs- 
form der Erfindung dar. In Fig. 1 werden die zu behan- 
delnden Fasern T in eine Heizkammer 2 zum Karbonisie- 
ren der Fasern eingefuhrt. Der Innenraum der Heizkammer 
2 dient sowohl als Karbonisierungskammer als auch 
als Durchgang fur die Fasern. Am oberen Ende" der Heiz- 
kammer ist ein Fasereinlass 3 vorgesehen und ist zur 
Luft hin of fen. Am unteren Ende der Heizkammer ist 
ein Faserauslass 7 vorgesehen, der mit einem Schliess- 
mechanismus (nicht gezeigt) verbunden ist. Die Heiz- 
kammer 2 wird von den Heizelementen 4a, 4b und 4c 
umgeben . 

Am oberen Ende der Heizkammer bildet ein aufstei- 
gender Gasstrom ein Siegel und verhindert das Ein- 
dringen der Atmosphare in die Kammer. Vorzugsweise 
ist ein Gasauslass 5 unterhalb des Fasereinlasses 3 
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am oberen Teil der Rammer vorgesehen. Die Funktion 
dieses Gasauslasses 5 ist die, eine Inertgasatmospha- 
re im Inneren der Ileizkammer 2 unter Verdrangung von 
externen Gasen (z.3. Luft und Wasserdampf , die in 
die Kammer durch den Fasereinlass zusammen mit den 
Fasern eingedrungen sind) aufrecht zu erhalten und 
zwar mittels des auf steigenden Stroms des von unten 
in die Kammer eingefiihrten Gases. Wird der aufstei- 
gende Fluss des von unten in den Of en eingefiihrten 
Gases durch den Fasereinlass 3 abgezogen, dann wird 
das Gas in dem Of en am Einlass 3 und in der nahsren 
Umgebung abgeschreckt ,wodurch die 2ersetzungsgase in 
dem Ofengas einen Teernebel bilden, der sich an 
der Faseroberf lache oder an dem Faserausiass aufbaut 
15 und verschiedene Defekte, wie Faserbruch oder eine 

Verklebung der Fasern, verursacht. Dies kann man wirk- 
sam dadurch verhindern, dass man den Gasausiass 5 
zwischen dem Fasereinlass 3 und dem ersten Heizelement 
4a, das unterhalb davon angeordnet ist f vorsieht. Der 
Gasausiass 5 ist an einer solchen Stelle vorgesehen 
(d,h. in einer Entfernung vom Fasereinlass 3) , dass 
man die beiden vorerwahnten Ziele erreicht, nahmiich 
erstens, dass der grosste Teil der Zersetzungsgase 
in der Keizkammer aus dem System durch den Auslass 5 
25 abgezogen wire und zveitens, dass die in dem in die 
Eeizzone eingefiihrten Faserbiindel enthaitene Luft 
im vresent lichen vollstandig durch das Inertgas er- 
setzt wird, zu dem Zeitpunkt, an dem die Fasern vom 
Fasereinlass 3 zum Gasausiass 5 gewandert sind. Er- 
30 forderlichenfalls kann man den Fasereinlass 3 erwar- 
men, urn dadurch den Aufbau von Teernebel in dieser 
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Umgebung zu verhindern. 

Das untere Ende der Heizkammer ist mit einem Faser- 
auslass 7, der mit einem (nicht gezeigten) Ver- 
5 schlussmechanismus in Verbindung steht, ausgeriistet. 

Oberhaib des Faserauslasses 7 ist ein Inertgaseinlass 
6 vorgesehen. Ein Inertgas wird im allgemeinen in 
einer Rate von 0,02 bis 0,50 Nm/sek. zugefiihrt (berech- 
net unter Normalbedingungen) . Voroxidierte Fasern 

1 0 werden in die Heizkammer der vorerwahnten Konstruk- 

tion eingefuhrt und im Innenraum (in der Karbonisie- 
rungskammer) karbonisiert und anschliessend am unteren 
Ende am Abschlussmechanismus gewonnen . Der Abschluss- 
mechanismus kann in beliebiger Form ausgefiihrt sein, 

15 z.B. als Fliissigverschluss , Walzenverschluss oder als 
ein Schutzvorhand aus einem Inertgas. Die aus der 
Karbonisierungskammer kommenden Fasern werden entweder 
von einer Auf nahmewalze aufgewickelt oder sie wer- 
den kontinuierlich einem weiteren bei einer hoheren 

20 Temperatur betriebenen Ofen zugefiihrt. Die Heizele- 

mente 4a, 4b und 4c sind so ausgefiihrt, dass die Tem- 
peratur innerhalb der Heizkammern allmahlich in der 
Forderrichtung der Fasern ansteigt. Der Inertgasstrom 
(der nicht aus der Kammer abgezogen worden ist) fliesst 

2 5 in die Heizkammer in Gegenrichtung zur Forderrichtung 

der Fasern. 

Bei dieser Ausf uhrungsf orm der erf indungsgemassen Vor- 
richtung, sind Inertgaseinspritzteile 8a und 8b zwischen 
30 dem Inertgaseinlass 6 am Boden der Heizkammer und dem 
Gasauslass 5 am oberen Ende vorgesehen. Jedes der 



Inertgaseinspritzteile kann aus einem einzelnen Loch 
(im allgerneinen .in Form eines horizontal verlanger- 
ten Schlitzes) bestehen oder es kann aus einer Anzahl 
von schlitzahnlichen Offnungen bestehen, die Seite an 
Seite horizontal angeordnet sind, wie dies in Fig. 2 
gezeigt wird. Der Inertgaseinspritzteil kann an nur 
einem dor beiden gegenuberliegenden Seiten der Ileiz- 
kammerwandung ausgebildet sein oder er kann an beiden 
Wanden ausgebildet sein, wie dies in Fig. 1 und 2 
gezeigt wird. Eine wirksamere Entfernung der Zersetzun 
case und die Verdrangung des Ofengases durch ein 
Inertgas kann man erzielen, wenn man einen we iter an 
Einspritzteil 8c oberhalb und in enger Nahe zu dam 
Gasauslass 5 vorsieht, wie dies in Fig. 1 gezeigt wird 
Fig. 2 zeigt eine vergrosserte schematische Ansicht 
eines Inertgaseinspritzteils 8 und 8', Gasauslassen 
10 und 10' und die umgebenden Flachen. 

Geeignete Inertgase sind beispielsweise Stickstoff, 
Argon, Helium und Mischungen davon. 

Das Inertgas wird durch 8a und 8b, nachdem es durch 
die Vorheizelemente 9a und 9b (und 9c, falls Einspritz- 
teil 8c ebenfalls vorgesehen ist) auf die Ofentemoera- 
tur oder eine hohere Tempera tur, aber auf eine nicht 
-hohere Temperatur als 200 °C uber der Of enteraperatur , 
erhitzt worden ist,*Das in die Keizkairmer durch die 
Inertgaseinspritzteile eingespritzte Inertgas durch- 
stromt die Heizkammer und bildet einen Inertgasvor- 
hang urn jede Faser und bildet dadurch einen Schutz 
vor dem Gasstrom, der vom unteren Teil der Heizkamner 
*eingespeist. 
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kommt. Das aufsteigende interne Gas, das durch den 
Inertgasvorhang gestort wird, wird aus dem System 
durch die Gasauslasse 10a und 10b (und 5, sofern 8c 
vorgesehen ist) abgezogen. Das Innere der Heizkammer 
5 wird im allgemeinen bei einem Druck von ungefahr 

2 bis 100 mmH 2 0 gehalten und indem man die Gasaus- 
lasse 10a/ 10b und 5 mit Druckregulierventiien 11a, 
11b und 11c verbindet, wird der Druck in der Heiz- 
kammer konstant gehalten, wahrend das Gas aus die- 

10 sen Auslassen abgezogen wird. Inf olgedessen wird 
keine Luft in die Kammer durch den Fasereinlass 3 
angesaugt. Ebenso wie die Inertgaseinspritzteile kon- 
nen der Gasauslass oder die Gasauslasse auf einer 
der gegeniiberliegenden Seiten der Kammerwand (wie 

15 dies in Fig. 1 gezeigt wird) oder auf beiden Wanden 
(wie dies in Fig. 2 gezeigt wird) vorgesehen sein. 
Im ersteren Fall konnen der oder die Gasauslasse 
unterhalb und in enger Nachbarschaf t zu den Inertgas- 
einspritzteilen vorgesehen sein oder sie konnen in 

2 0 einer Flache der Kammerwandung vorgesehen sein, wel- 
che die gegenliberliegende Seite der Wand ist, in wel- 
. cher die Einspritzlocher ausgebildet sind und die 
unterhalb und in naher Nachbarschaf t zu den Einspritz- 
lochern liegt. Die Gasauslasse sind vorzugsweise 

25 moglichst in der Nahe der Einspritzlocher vorgesehen. 

Wenn die zu karbonisierenden Fasern in der Heizkammer 
in einer Form vorliegen, in der sie eine sehr grosse 
Dichte haben (Strangab stand im Falle eines Stranges) , 
so ist die Lochanordnung , wie sie in Fig. 2 gezeigt 

30 wird, geeignet und wenn die Dichte gering ist, kann 
man jede Anordnung anwenden. 
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Bezugnehmend auf Fig. 2 wird das Inertgas durch 
die Einspritzteile 8 und 8 ' in Richtung zu den Fasern 
1 injiziert und bildet einen gasfdrmigen Vorhang urn 
jede einzelne Faser und stort den Fluss des aufstei- 
5 genden Gases, das aus dem Of en durch die Auslasse 
10 und 10' abgezogen wird. Wenigstens eine Schicht 
(im allgemeinen mehr als eine Schicht) von Inertgas- 
einspritzteilen ist innerhalb der Heizkamraer ausge- 
bildet und es wird eine Anzahl von gasformigen Vor- 
10 hangen, die gleich der Zahl der Schichten der Einspritz- 
teile ist, ausgebildet. Eine Schicht des Einspritz- 
teils wird im allgemeinen zwischen jedem der Heizals- 
mente 4a, 4b und 4c im Of en ausgebildet und vorzugs- 
weise werden wenigstens zwei Schichten von Einspritz- 
15 teilen ausgebildet. Die Zwecke der vorliegenden" Er- 

findung kann man in bef riedigender Weise erzielen mit- 
tels nicht mehr als fiinf Schichten an Einspritzteilen. 

Im allgemeinen werden die Fasern, die in einer vertika- 
20 len Ebene angeordnet sind, der Kammer zugefuhrt. 

Fuhrt man die Fasern der Kammer als Strang zu, dann 
betragt der Strangabstand (die Anzahl der Strange 
pro Meter Breite der Faserebene) im allgemeinen 50 bis 
400 Strange/m (unter der Voraussetzung , dass Strange 
25 von 1.000 bis 50.000 Faden/Strang verwendet werden) 
und wenn die Fasern als Tau zugefuhrt werden, dann 
werden sie im allgemeinen auf 2.000.000 bis 10.000.000 
Denier/m ausgebreitet . Werden die Fasern in Form 
eines Gewebes oder eines non-woven Fabric mit nicht 
3 0 mehr als 500 g/m 2 zugefuhrt, so kann man sie wirksam 
in der erf indungsgemassen Vorrichtung behandeln. Die 
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Fasern wandern durch die Heizzone unter einer Span- 
nun g , die zumindest ausreicht, urn einen Kontakt mit 
der Kammerwandung zu vermeiden. Im allgemeinen liegt 
die Spannung im Bereich von 1 bis 600 mg/Denier und 
vorzugsweise 50 bis 300 mg/Denier. Die Lauf geschwin- 
digkeit der Fasern hangt von der Lange der Heizkammer 
und der Tempera tur innerhalb der Heizkammer ab. Im 
allgemeinen betragt die Geschwindigkeit 0,02 bis 0,20 
m/sek.. Das Inertgas wird mit einer Fliessrate einge- 
spritzt, die ausreicht, urn. das aufsteigende Gas aus 
dem Of en durch den Gasauslass abzuziehen, so dass die 
Konzentration der Zersetzungsprodukte in dem auf- 
steigenden Gas vorzugsweise auf weniger als etwa 50 % 
verringert wird, Wenn man das Inertgas von beiden 
Seiten der Kammerwandung einspritzt, wo die Strange 
Seite an Seite angeordnet sind, betragt zu diesern 
Zwecke die Fliessrate des Inertgases in der Richtung 
vertikal zur Faseroberf lache im allgemeinen 0,3 bis 
3 Nm/sek., vorzugsweise 0,5 bis 1,5 Nm/sek.. Das Inert- 
gas wird vorzugsweise in einer solchen Richtung ein- 
gespritzt, dass sich ein horizontaler Gasvorhang inner- 
halb der Heizkammer ausbildet; deshalb wird es in 
die Heizkammer entweder horizontal oder schrag nach 
unten eingespritzt . Ein Teil des eingefuhrten Inert- 
gases wird aus dem Ofen zusammen mit den Zersetzungs- 
gasen abgezogen und der Rest steigt im Ofen auf. In 
der erf indungsgemassen Vorrichtung werden die Fasern 
karbonisiert , indem man sie auf eine Temperatur er- 
hitzt, die allmahlich von etwa 300 °C auf nicht mehr 
als etwa 950 °C und im allgemeinen auf etwa 900 °C er- 
hoht wird. 
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Verwendet man die erf indungsgemasse Vorrichtung zur 
Herstellung von Kohlenstof f asern , so kann man die 
Zersetzungsgase, die sich innerhalb der Heizkanmer 
ausbilden, aus dem Ofen abziehen und dadurch besteht 
nur eine geringere Chance, dass die zu karbonisieren- 
den Fasern damit oder mit dem Gas in oberen Teil des 
Of ens, welches die niedrigere Tempera turzone ist, in 
BeriihrWr kommen. Inf olgedessen wird die Menge der 
Zersetzungsgase, die sich an der Oberflache der Fasern 
aufbauen oder an der Ofenwandung als ein Teernebel 
niederschlagen, in einem solchen Ausmass vermindert, 
dass man Kohlenstof fasern guter Qualitat uber einen' 
langen Zeitraum herstellen kann. 

Eine Ausfuhrungsform der Erfindung, in welcher Koh- 
lenstof fasern aus Acrylnitrilfasern in der Vorrich- 
tung gemass Fig. 1 hergestellt werden, wird nachfolgend 
beschrieben. Ein Strang oder ein Tau von voroxidier- 
ten Acrylnitrilfasern mit einem Gehalt an gebundenem 
Sauerstoff von 6 bis 15 Gew.% und vorzugsweise 8 bis 
12 Gew.%, wird in den Ofen durch den Einlass 3, der 
vorzugsweise auf 250 bis 350 °C vorerhitzt wird urn 
eine Teerabscheidung zu vermeiden, eingefuhrt. Die 
Fasern durchlaufen den oberen Teil der Heizkammer, 
die auf eine Temperatur mittels des Heizelementes 4a 
von 300 bis 500°C ansteigt, erhitzt wird und zu dem 
Zeitpunkt zu dem sie den Gasauslass 5 erreichen, wird 
das Gas, insbesoncere Luft, die in com Faserbundel 
enthalten ist, durch das interne Gas, das in der Heiz- 
kammer vorliegt, ersetzt und wird dann aus dem System 
durch den Auslass 5 abgezogen. Der Ersatz der 
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eingeschlossenen Luft durch das interne Gas muss bei 
den Fasern, die gewohnlich in Form eines Bundels 
aus 100 bis 500.000 Einzelfaden zugefiihrt werden, grund- 
lich erfolgen. Die Fasern laufen dann durch eine Zone, 
worin ein Schutzvorhang aus einem Inertgas, wie Stick- 
stoff , Argon oder Helium, gebildet wird. Anschliessend 
£reten sie in eine zweite Heizzone ein, die im all- 
gemeinen mittels des Heizelementes 4b auf eine Tempe- 
ratur, die von etwa 500 auf etwa 700 °C ansteigt, er- 
hitzt wird. Das Inertgas wird auf die Temperatur in 
der Zone unterhalb des Gaseinlasses oder auf eine hohe- 
re Temperatur, welche diese Temperatur urn nicht mehr 
als 200 °C iibersteigt, vorerhitzt. Der Zweck dieser 
Vorerhitzung ist der, das Abschrecken der Zersetzungs- 
gase durch das eingefuhrte Gas unter Ausbildung eines 
Nebels zu verhindern und urn die Fluktuation der Tem- 
peratur im Of en zu minimalisieren . Das Inertgas soil 
gegen .die Fasern sanft geblasen werden, urn die Bil- 
dung von Faserflocken oder dergleichen zu verhindern. 

In der zweiten Heizzone werden die Fasern einer Warme- 
behandlung von etwa 500 bis 700 °C wahrend etwa 10 bis 
6 0 Sekunden unterworfen. Anschliessend laufen sie 
durch einen anderen Vorhang aus Schutzgas und dann 
zu einer dritten Heizzone, die im allgemeinen mittels 
des Heizelementes 4c auf eine Temperatur, die von 
etwa 7 50 bis 900°C oder sogar uber 900°C aber nicht 
mehr als auf 950 °C ansteigt, erhitzt wird. Die Fasern 
werden in dieser Zone wahrend etwa 1 5 bis 40 Sekunden 
gehalten. Die mittels der Heizelemente 4a, 4b und 4c 
erzeugte Temperatur variiert stufenweise, aber die 
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Temperatur innerhalb des Heizrohres nimmt allmahlich 
vom Kopf zuin Boden hin zu. Schliesslich werden die 
Fasern aus dem System durch den Faserauslass 7 und 
den Verschlussmechanismus gewonnen. Ein bevorzugter 
Verschlussmechanismus ist die Kombination aus einem 
Vorhang aus Stickstof f gas und einem Walzenverschluss . 
Die gewonnenen Fasern, die zu einem geringen Masse 
karbonisiert worden sind (sogenannte Vorkarbonisie- 
rung) werden dann in einen Of en eingefiihrt, der bei 
einer hoheren Temperatur von etwa 900 bis 1.500°C 
in einer Inertgasatmosphare gehalten wird und verblei- 
ben in dem Of en wahrend einer Zeit von etwa 35 bis 200 
Sekunden, wobei man dann Kohlenstof fasern mit den fol- 
genden Eigenschaf ten erhalt: 

Titer: 790 bis 810 tex; 

Elastizitatszugfestigkeit: 23-900 bis 25.000 kg /mm 2 ; 
Reissfestigkeit: 415 bis 450 kg /mm 2 , Koeffizient der 
Variation (CV) = 4 % oder weniger; 
Dehnung bis zum Bruch: 1,72 bis 1,86 %. 

Die erfindungsgemasse Vorrichtung kann kontinuierlich , 
z.B. wahrend 480 Stunden, betrieben werden, wobei 
300 Bundel von 12.000 voroxidierten Faden gleichzei- 

25 tig eingefiihrt werden. Die erhaltenen Kohlenstoff- 
fasern haben eine hohe Qualitat und sind nur wenig 
flockig und nur wenige Faden hangen zusammen und sie 
haben eine gleichmasige Festigkeit. Ein weiterer Vor- 
teil besteht darin, dass man das in der Vorrichtung 

30 gebildete Zersetzungsgas in hoher Konzentration ge- 
winnen kann, so dass das aus der Vorrichtung heraus- 
tretende Emissionsgas leicht in einem Verbrennungsof en 
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verbrannt werden kann. 



Bei einem kontinuierlichen Betrieb der Vorrichtung 
wahrend 320 Stunden, aber ohne Einspritzen des Inert- 
gases in die Heizkammer und ohne Abziehen des inter- 
nen Gases aus dem Of en durch verschiedene Auslasse, 
wurde der Ofen zum Teil durch Faserflocken verstopft 
und Teernebel setzte sich an der Wandung der auf eine 
Temperatur von 300 bis 700 °C erhitzten Zone ab. Das 
erhaltene Produkt war flockig, hatte eine Zugfestig- 
keit von weniger als 350 kg/mm 2 (CV = 9 % oder mehr) 
und hatte keine gleichmassige Festigkeit. 

Fig. 3 zeigt eine weitere Ausf uhrungsf orm der erfin- 
dungsgemassen Vorrichtung. Diese Vorrichtung ist die 
gleiche wie in Fig. 1, mit der Ausnahme, dass die in 
Fig. 3 gezeigte Vorrichtung eine zusatzliche Heiz- 
kammer 12 aufweist f die unterhalb und in Kontakt mit 
der Heizkammer 2 angeordnet ist. In der Heizkammer 
12 wird eine weitere Karbonisierung der Faser durch- 
gefuhrt. In der Heizkammer 12 wird die Temperatur 
bei einer hoheren Temperatur gehalten als die der Heiz- 
kammer 2. Die in der Heizkammer 2 auf einer Tempe- 
ratur von bis zu 900 bis 950 °C erhitzten Fasern, wer- 
den kontinuierlich durch die Heizkammer 12 geleitet. 
In der Heizkammer 12 werden die Fasern in einer iner- 
ten Gasatmosphare und bei einer Temperatur, die hoher 
ist als die Temperatur in der Heizkammer 2, bis zu 
einer Temperatur von nicht mehr als 1.500°C erhitzt. 
Die so erhaltenen karbonisierten Fasern werden dann 
am Auslass 7 gewonnen. 
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Beispiel 1 

Ein Faserstrang'aus 12.000 Einzelfaden wurde aus 
einem Copolymer aus 93 Gew.% Acrylnitril and 2 Gew.% 
Methylacrylat hergestellt, wobel die Einzelfaden 
einen Titer von 0,9 Denier hatten. Der Faser Strang 
wurde an der Luft bei 265°C wahrend 0,38 stundan, 
dann b~ei 275°C wahrend 0,20 Stunden und schliesslich 
bei 283 °C wahrend 0,15 Stunden unter einer Spannung 
voroxidiert, dass der Schrumpf der Fasern 50 % de's 
freien Schrumpfes bei der genannten Temperatur he- 
trug. Die so erhaltenen voroxidierten Fasern enthiel- 
ten 9,8 Gew.% an gebundenem Sauerstoff. 

Ein Kabel aus voroxidierten Fasern wurde in einer Vor- 
richtung gemass Fig. 1 karbonisiert . Der Strang wurde 
in den Of en durch den Einlass 3, der auf 350 °C vor- 
erhitzt war, eingefuhrt. Der Strangabstand betrug . 
140 Strange/m. Die Temperatur in der oberen Zone wur- 
de mittels des Heizelementes 4a ansteigend von 300 
auf 500 C C und in gleicher Weise mittels des Heiz- 
elementes 4b in der Mittelzone ansteigend von 500 auf 
700 °C und in der unteren Zone mittels des Heizelemen- 
tes 4c ansteigend von 700 bis 900 °C erhitzt. Als 
Inertgas wurde Stickstof f gas verwendet. Das am Gas- 
einlass 6 eingefuhrte Gas wurde auf 5 00 °C und das an 
den Einlassen 8c, 8a und 8b eingespritzte Gas wurde 
auf 400, COO bzw. 750*C erhitzt. Die Fliessrate des 
Gases in der Kammer 2 betrug 0,15 Nm/sek. . Die Fliess- 
raten der Faseroberf lachen bei 3c, 8a und 8b betrugen 
1,00 ?Jm/sek., 0,75 :.'m/sek. bzw. 0,50 Km/sek.. Die 
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Karbonisierung der Fasern wurde unter einer Spannung 
von 80 mg/d .durchgef iihrt . Die Fasergeschwindigkeit 
betrug 0,11 m/sek. und die Verweilzeit 66 Sekunden. 

5 Der Innendruck in der Heizkammer wurde auf 3 bis 

7 mmH 2 0 aufrecht erhalten und die Zersetzungsgase wur- 
den an den Gasauslassen 10a, 10b und 5 entfernt. Die 
gewonnenen Fasern, die karbonisiert waren (vorkarboni- 
siert) wurden dann in einen Of en eingefuhrt, der 
10 auf eine Temperatur eingestellt war, die von 900 auf 
1,420°C anstieg, wobei im Ofen eine N 2 -Gasatmosphare 
aufrecht erhalten wurde und die Fasern wurden in dem 
Ofen wahrend 6 0 Sekunden belassen. 

15 Zum Vergleich wurde der gleiche Versuch durchgef iihrt , 
wobei jedoch kein Inertgas aus 8a, 8b und 8c einge- 
spritzt wurde und das Zersetzungsgas nicht bei 10a 
und 10b abgezogen wurde. 

20 Die so erhaitenen Kohlenstof fasern zeigten die folgen- 
den Eigenschaf ten : 
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Abstract 



A process for the production of carbon fibres in a vertical carbonisation furnace and an apparatus for 
production of carbon fibres are indicated. The furnace includes a heating chamber for carbonising the 
carbon fibres, there being further provided in the furnace: (i) a fibre inlet (3) at the top end of the 
chamber, (ii) an airtightly-sealed fibre outlet (7) at the bottom end of the furnace, (iii) an inert gas inlet (6) 
on the chamber wall and above the fibre outlet (7), (iv) at least one inert gas injection part (8a, 8b) which 
is formed on the chamber wall and of which each one is able to form a curtain of an inert gas within the 
heating chamber (2), each injection part (8a, 8b) being provided between the gas inlet (6) and the fibre 
inlet (3), (v) at least one gas outlet (5), which is arranged on a bottom part of each inert gas injection part 
and (vi) a heating apparatus (4a, 4b, 4c), by which the temperature in the heating chamber can be 
adjusted in such a way that the temperature gradually increases from the top end towards the bottom 
end of the heating chamber. By means of the apparatus and the process claimed, carbon fibres are 
obtained which contain only a few cohesive or fuzzy filaments and which have an improved strength and 



ductility. 
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